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Тетрафториды кремния (SiF4) и германия (GeF4) широко применяются при 
получении материалов электронной техники и волоконной оптики. Новой областью 
применения тетрафторидов является их использование в качестве исходных веществ для 
получения изотопно и химически чистых кремния и германия. Такое применение 
ограничивает содержание молекулярных примесей в тетрафторидах на уровне 10-5 мол.%. 
Основными методами анализа SiF4 и GeF4 являются масс-спектрометрия и ИК-
спектроскопия. Они позволяют контролировать примеси в SiF4 и GeF4 на уровне 10
-2 
-
 
10
-4  
мол.%. Определение примесей с более низкими пределами обнаружения на уровне 10-6-10-
8
 об.% возможно с использованием метода газовой хроматографии. Но его применение 
для анализа SiF4 и GeF4 ограничено высокой реакционной способностью тетрафторидов, 
прежде всего по отношению к воде.  
Применение тетрафторида кремния в качестве исходного материала в силановой 
технологии получения моноизотопного кремния требует контроля примесей 
углеродсодержащих веществ. Примеси серосодержащих веществ могут быть источником 
серы в полупроводниковых кремнии и германии. Поэтому разработка методики 
газохроматографического определения углеводородов С1-С5 и гексафторида серы в 
тетрафторидах кремния и германия с естественном содержанием изотопов и изотопно-
обогащенных являлась актуальной задачей. 
Газовую часть хроматографической установки изготавливали цельнопаянной из 
молибденового стекла и нержавеющей стали. Газ-носитель гелий дополнительно очищали 
до содержания воды <1∙10-5 об.%., углеводородов С1-С4 <1∙10
-7
 об.%. Дозирование проб 
газообразных SiF4 и GeF4 в колонку осуществлялось из калиброванного объема 
посредством вакуумной системы ввода проб на основе бессмазочных кранов, 
изготовленных из стекла и фторопласта. 
Попадание SiF4 и GeF4 в детектор приводит к резкому снижению его 
чувствительности. Наложение хроматографических полос SiF4 и GeF4 на примесные 
затрудняет их определение. Поэтому SiF4 и GeF4 удаляли из анализируемой пробы с 
помощью хемосорбента - NaF, который необратимо связывал фториды, но не 
взаимодействовал с углеводородами и гексафторидом серы. Поглотительная колонка с 
хемосорбентом была рассчитана на 20 вводов проб при максимальном давлении паров 
SiF4 и GeF4, равном 760 мм рт.ст.  
Для разделения примесей  выбрана насадочная разделительная  колонка с 
Al2O3+4%NaOH. Для повышения эффективности хроматографического разделения 
использовано криофокусирование примесей перед разделением их в аналитической 
колонке.  
Достигнуты пределы обнаружения углеводородов С1-С5 пламенно-ионизационным 
детектором - (2-6)∙10-6 об.%  и гексафторида серы электронозахватным детектором - 8∙10-8 
об.%.  
 
